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ICP-AES测定大豆粉中钙、铁和锌
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摘　要　试样经湿法消解后, 采用 ICP-AES 同时测定大豆粉中钙、铁和锌。本方法所测结果顺利通过

了 CNAL T 0186 大豆中营养成分检测能力验证比对实验。
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1　前言
食品与人的健康关系极为密切, 维持人的生存离不开必需的营养素。研究表明,一切活的生命

在维持生命过程中都需要许多矿物质;钙为人体需要的较大量的矿物质之一,而铁和锌又是人体必

需的微量矿物元素。

人体所需的矿物质除维持体液和构造硬组织外,在构成肌肉、血液、肝、肾的体细胞的生长、维

持和修复中,以及在新陈代谢期间能量的释放中,都起着十分重要的作用, 但这些营养元素必须从

膳食中摄取[ 1]。价廉物美的大豆及深加工后的豆奶粉、豆腐、腐竹等营养价值高,能增强人的体质和

防治慢性“富贵病”的发生, 起到延年益寿的作用,所以它越来越引起人们的关注。

研究大豆粉中无机元素钙、铁和锌的含量多少可以科学直观地指导人们的膳食结构,为构建和

谐稳定的社会提供科学营养膳食依据,具有一定现实意义。

2　实验部分

2. 1　仪器及工作条件

ICPQ-1000 型光量计 (日本岛津公司) , 入射功率 1. 2kW , 反射功率< 5W; 冷却气流量

11L/ m in, 辅助气流量 1. 2L/ min, 载气流量 1. 0L/ min; 观察高度: 负载线圈上 15mm ; 积分时间

20s,玻璃气动雾化器及双筒雾室;光栅刻线 1920条/ mm [ 2]。

2. 2　试剂与标准溶液

　　钙、铁及锌标准工作溶液(国家钢铁材料测试中心

钢铁研究总院)均由 1000�g / mL 逐级稀释配制。

试剂为硝酸(优级纯)、高氯酸(优级纯) ,实验用水

为二次去离子水。

表 1列出了所测 Ca、Fe 及 Zn元素的波长,各组

高点浓度和测定下限。

表 1　元素、波长、标准浓度和测定下限

元素 波长( nm) 检测范围( �g/ mL )

Ca 393. 37 0. 001—200

Fe 259. 94 0. 004—100

Zn 206. 20 0. 006—100



2. 3　样品溶液的制备

( 1) 试样在 80℃±5℃的干燥箱中烘 6h,用以去除试样中的水分,烘干后放入盛有硅胶的干燥

器中保存,冷却至室温后进行称量。

( 2) 准确称试样或标样 0. 5g (±0. 0002g)于 100mL 烧杯中, 加入 10. 0mL 优级纯 HNO3 ,加表

面皿盖后放置过夜, 再放置在电热板上低温加热, 蒸至近干时,取下, 放冷, 补加 1. 0mL 高氯酸及

5. 0mL HNO3 后,再盖表面皿, 继续放置在电热板上低温加热,在最后冒高氯酸白烟时不要打开表

面皿, 待试样处理呈白色时,去盖, 将高氯酸赶净,取下放冷, 再加 10. 0mL HNO 3 ( 1+ 1)热浸提, 使

之完全溶解后,转移到 25. 0mL 的容量瓶中, 定容后待测。

3　结果与讨论

3. 1　GB/ T 5009. 14—2003食品中锌的测定 [ 3]

试样处理采用干法:必须将试样炭化后在 500℃±25℃灰化 8h 后, 放冷后再加混合酸[硝酸+

高氯酸( 3+ 1) ] ,反复消化, 定容至 50mL 容量瓶中。此法炭化时间过长, 不节能,且在炭化过程中易

损失试样,使结果偏低。

3. 2　GB/ T 5009. 90—2003食品中铁、镁、锰的测定[ 4]

试样消化采用湿法: 称取试样后加混合酸消化液 20—30mL; 由于混合酸中[硝酸+ 高氯酸( 4

+ 1) ]一起加入到试样中, 试样中又含有大量有机质, 在未先加浓 HNO 3 消解就使用高氯酸, 而高

氯酸遇有机物易发生爆炸, 此法若操作不当,存在安全隐患。

3. 3　GB/ T 5009. 92—2003食品中钙的测定 [ 5]

试样消化采用湿法,若操作不当与 3. 2存在同样安全隐患。

3. 4　本法测定大豆中钙、铁和锌

本法的前处理均采用湿法消解, 在考虑同时测定 3 种元素的检出限时,合理称取试样,保证在

最佳测定范围内测定, 先用浓 HNO 3消解,再用硝酸和高氯酸消解,最后用硝酸热浸提。本方法既

能保证试验安全,又使数据准确可靠。结果见表2,与 CNAL T0186大豆中营养成分检测能力验证

比对实验见表 3。

表 2　CNAL T0186大豆和小麦粉 GBW08503 中的钙、铁和锌测定结果

样品 A( mg/ k g)

Ca Fe Zn

样品 B( mg/ kg)

Ca Fe Zn

小麦粉 GBW08503( m g/ kg)

Ca Fe Zn

1 1. 70×103 160 45. 3 1. 57×103 98. 2 39. 3 444 39. 6 23. 8

2 1. 70×103 161 45. 0 1. 58×103 98. 7 39. 2 448 39. 3 24. 5

3 1. 69×103 164 45. 5 1. 56×103 101 39. 1 453 40. 8 24. 4

4 1. 69×103 161 45. 2 1. 57×103 101 39. 6

5 1. 69×103 161 45. 0 1. 57×103 101 39. 6

6 1. 69×103 164 45. 5 1. 56×103 97. 9 39. 7

7 1. 69×103 162 45. 4 1. 58×103 97. 8 38. 9

平均值 1. 69×103 162 45. 3 1. 57×103 99. 4 39. 3 448 39. 9 24. 2

RSD( % ) 0. 29 0. 97 0. 47 0. 52 1. 56 0. 76

推荐值 441±22 39. 8±2. 6 22. 7±2. 0

960 光谱实验室 第 23卷



表 3　CNAL T0186 大豆中钙、铁和锌测定结果与能力验证对照

测试项目 样品 实验室结果 中位值 标准化 IQR
实验室间 Z

比分数(ZB)

实验室内 Z

比分数( ZW)

C a
A ( mg/ kg )

B ( mg/ kg )

1. 69×103

1. 57×103

1. 59×103

1. 48×103

118. 61

118. 61
0. 74 0. 00

Fe
A ( mg/ kg )

B ( mg/ kg )

162

99. 4

152

93. 3

8. 15

4. 65
1. 46 0. 51

Zn
A ( mg/ kg )

B ( mg/ kg )

45. 3

39. 3

44. 1

38. 4

2. 12

2. 30
0. 54 0. 45

　注: �Z�≤2为满意结果; 2< �Z�< 3为有问题的结果; �Z�≥3为不满意(离群)结果。

4　结论
应用 ICP-AES 测定大豆粉中钙、铁和锌的含量, 参加了 CNAL T 0186大豆中营养成分检测能

力验证比对实验, 并通过能力验证。验证结果表明:前处理采用湿法消解, ICP-AES 法同时测定大

豆粉中钙、铁、锌的含量,具有一定的推广应用价值。
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Determination of Ca,Fe and Zn Elements in Soybean Powder
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Abstract　The samples w er e t reated wet ly , and the amount of three elements( Ca, Fe, Zn) in

so ybean powder w ere determ ined by ICP-AES. T he method smoo thly passed CNAL T0186 soy-

bean.
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